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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Magnetkernvorrichtung und Verfahren zu ihrer Herstellung 

@ Erne Magnetkernvorrichtung ist aufgebaut aus: einem aus 
einer magnetischen Legierung vonrt Fe-NI-Typ gebildeten 
Kern (1), etner auf dam Kern (1) ausgebitdeten, NiO und FeO 
enthattenden Basisoxidschicht (2), einer FeJO^ enthaltenden 
Zwischenoxidschicht (3), und einer FojOj enthaltenden 
Oberflachenoxidschicht (4). Die Magnetkernvorrichtung ist 
verbessert hinsichtlich Abriebfestigkeit und Haftung der 
Oxtdbeschichtung, die bei einem ublichen, aus einer magne- 
tischen Legierung yfom Fe-Ni-Typ gebildeten Kern unbefrie- 
digend sind. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft eine Magnetkem- 
vorrichtung mit einer Oxidbeschichtung, die eine ver* 
besserte Abriebfestigkeil und gunstige Hafleigenschaf- 
ten erzielt durch Regulieren der Zusammensetzung der 
Oxidbeschichtung auf dem Kern einer magnedschen 
Legierung vom Fe-Ni-Typ und der Oxidationsbedin- 
gungen bet der Bildung der Oxidbeschichtung. 

Als Kernmaterialien fOr Magnetkdpfe werden ma- 
gnetische Materialien wie Permalloy (eingetragenes 
Warenzeichen), Sendust (eingetragenes Warenzeichen), 
Ferrit und amorphe Materialien verwendet Permalloy 
(eine magnetische Legierung vom Fe-Ni-Typ) ist giln- 
stig hinsichtlich magnetischer Eigenschaften, aber unbe- 
friedigend hinsichtlich Abriebfestigkeit Daher wird, um 
die Abriebfestigkeit eines Kerns aus einer magnetischen 
Legierung vom Fe-Ni-Typ zu verbessera auf der Ober- 
flache eines solchen Kerns eine Oxidbeschichtung aus- 
gebildet, indem man ihn in Sauerstoffgas, in der Atmo- 
sphare oder in Dampf w^rmebehandelt 

Es ist jedoch wahrscheinlich, daQ dieser die Abriebfe- 
stigkeit verbessernde Effekt durch eine Oxidationsbe- 
handlung in Abh^ngigkeit von den Bedingungen vari- 
iert Unter manchen Bedingungen wird keine Verbesse- 
rung der Abriebfestigkeit erhalten. und Abbl^ttern der 
gebildeten Oxidbeschichtung kann auftreten. So ver- 
schlechtern sich die Leistung und Qualitat der Magnet- 
kernvorrichtung, und die Produktion wird gehemmt. 

Permalloy ist eine Legierung vom Fe-Ni-Typ, die 75 
bis 85 Gewichts-% Ni und 10 bis 15 Gewichts-^o Fe 
enthalt, sowie weiterhin Nb, Mn, Al, Cr etc, um die 
magnetischen Eigenschaften und die Bearbeitbarkeit zu 
verbessern. Die Metalloxide von Permalloy sind haupt- 
sachlich Fe- und Ni-Oxide. Fig. 2 zeigt eine Analyse der 
Metalloxide. 

Eine Beschichtung aus Fe- und Ni-Oxiden. wie sie 
unterhalb 570*'C ausgebildet wird, ist in Fig. 4 gezeigt 
Eine Basisoxidschicht 6 aus einer NiO-Schicht wird auf 
der Oberflflche eines Kerns 5 ausgebildet Eine Zwi- 
schenoxidschicht 7 aus einer Fe304'Schicht und eine 
Oberflachenoxidschicht 8 aus einer FeaOi-Schicht wer- 
den auf der Basisschicht 6 ausgebildet Die Beschichtung 
wird diinn und pords. 

Wenn ein Metal! oder eine Legierung in einer oxidie- 
renden Atmosphere wie Sauerstoffgas oder der natUrli- 
chen Atmosphere erhitzt wird, reagiert das Metall oder 
die Legierung im allgemeinen mit Sauerstoff unter Bil- 
dung von Metalloxiden (Belag, Schicht, Schuppen). Da- 
mit die Oxidation fortschreitet, muO der Sauerstoff das 
Metall Oder die Legierung durch das auf der Oberfl^che 
des Metalls oder der Legierung gebildete Metalloxid 
hindurch erreichen. 

Die lonenradien von Metallen sind jedoch im allge- 
meinen kleiner als der lonenradius von Sauerstoff. Da- 
her diffundieren im allgemeinen Metallionen schneller 
nach auOen als Sauerstoffionen nach innen diffundieren. 

Die Merkmale der in Fig. 5 veranschaulichten Eisen- 
oxide sind folgendemaBen: 

FeO (Wustit-Schicht) als ein Halbieiter vom p-Typ mit 
Metalldefizit; 

Fe304 (Magnetit-Schicht) als Halbieiter vom n-Typ mit 
Sauerstoffdefizit; und 

FeaOj (Hamatit-Schicht) als Halbieiter vom n-Typ mit 
Sauerstoffdefizit 

Beim Halbieiter vom pTyp kommt es darauf an, wie 
groQ der Sauerstoff-Partialdruck ist, beim Halbieiter 
vom n-Typ jedoch nicht Weil sich die Fehlstellen in der 



FeO-Schicht viel schneller bewegen als die Fehlstellen 
in anderen Schichten (der Zwischenoxidschicht 3 und 
der Oberflachenoxidschicht 4), wird die FeO-Schicht 
viel dicker als die anderen Schichten. Das Dicke-Ver- 
5 heitnis der drei Schichten ist: 

FeO : Fe304 : Fe203 - 95 :4 : L 

Wenn die Spannung in der Oxidbeschichtung groBer 
10 wird als die Bruchfestigkeit des Oxids, wenn die dichte 
Oxidbeschichtung bei der isothermen Oxidierung dicker 
wird, ist es wahrscheinlich, daB die Beschichtung reiBt 
oderabblettert 
Die innere Spannung der Beschichtung wird verur- 
15 sacht von: Oberfl^chenspannung; elektrische Verwin- 
dungsspannung in der Beschichtung; Volumenunter- 
schied zwischen Metall und Oxid; Hydratisierung und 
Dehydratisierung; Einschlusse; eta Die innere Span- 
nung der Beschichtung ist 



20 



P - PO « (e(e - l)/8n)(E2 ~ r)/x 



mit 



25 P ° senkrechte Belastung auf die Beschichtungsober- 
fiache 

PO - auBerer Lufidruck 

£ » dielektrische Konstante der Beschichtung ( » 2 bis 

15) 

30 r Oberflachenspannung 
X = Dicke der Beschichtung 
E = Starke des elektrischen Felds. 

In der obigen Formel bezeichnet der erste Ausdruck 

35 die Wirkung der elektrischen Verwindung und der zwei- 
te Ausdruck die Wirkung der Oberflachenspannung. 

Daher verliert die FeO-Schicht ihre Anhaftung an das 
Metall des Kemmaterials trotz ihrer vergleichsweise 
hohen Plastizitet Eine solch schnelle Schichtbildung er- 

40 hdht die damit verbundene Spannung, was physische 
Defekte in der auBeren Schicht verursacht und so zum 
Eindringen von Gasmolekfllen fahrt 

Das Oxid NiO kann ungeachtet von Temperaturerhfi- 
hung und Sauerstoff-Partialdruck erhalten werden. NiO 

45 ist ein Halbieiter vom p-Typ mit Metalldefizit 

Weiterhin wird, da NiO einen thermischen Expan- 
sions-Koeffizienten besitzt, der sich von dem von Per- 
malloy wesentlich unterscheidet, wie in Fig. 6 gezeigt es 
in der Schichtstruktur einer hohen thermischen Bela- 

50 stung unterworfen. Diese Faktoren konnen auch die 
Oxidbeschichtung instabil machen und die Anhaftung 
zwischen dem Kern 1 und der Basisoxidschicht 2, die aus 
NiO-Schicht und FeO-Schicht zusammengesetzt ist 
verringem. 

55 Bruch Oder Abblattern der Oxidbeschichtung ist ins- 
besondere wahrscheinlich unter Trennbedingungen 
wie: Heiz- und Kuhlzyklen; schnelles Aufheizen und 
schnelles AbkQhlen. Bruch und Abblattern der Be- 
schichtung werden verursacht durch thermische Span- 

60 nung, die von verschiedenen thermischen Expansions- 
Koeffizienten von Oxiden und Legierungen herriihrt 
Die thermische Spannung ist insbesondere dann groB, 
wenn Legierung und Oxid wahrend des KQhlvorgangs 
nach Oxidation bei hoher Temperatur schrumpfen. 

65 Wenn zum Beispiel beide Seiten einer Legierungs- 
platte mit Oxiden beschichtet sind, ist die durch eine 
Temperatur-Differenz AT in den Oxiden hervorgerufe- 
ne Spannung 
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oO = (Eo(aO - aM)AT}/il + 2(EO/EM)(iO/xM)} 



mit 



a « Koeffizient Ober eine Temperaturdifferenz AT zwi- 
schen der Oxidationstemperatur und der KQhItempera* 
tur 

E °> Elasttzitdtsmodul 
T - Dicke 

(Die Kennzeichnungen 0 und M stehen fQr eine Oxtdbe- 
schichtung bzw. eine Legierung). 

Wenn tO wesentlich kieiner als xM ist. ist 

oO = EO{aO-aM)AT 

Daher h^ngen Brechen und Abblattern der Oxidbe- 
schichtung w^hrend der Heizzyklen wesentlich vom 
AusmaB der Temperaturdifferenz und der Differenz 
zwischen den ihermischen Expansionskoeffizienten von 
Oxid und Legierung ab. Die thermische Spannung steigt 
mit einem Ansteigen der Differenz AT zwischen den 
Temperaturen der Legierung w&hrend der Oxidation 
und nach dem Kuhlen. Wenn die thermische Spannung 
groBer wird als die ReiBfestigkeit des Oxids, reiBt die 
Beschichtung und blSttert ab. 

Aufgabe der voriiegenden Erfindung ist es, eine gQn- 
stigere Magnetkernvorrichtung zu schaffen, bei der die 
Anhaftung einer Oxidbeschichtung verbessert ist. und 
die die obengenannten Probleme des Standes der Tech- 
nik 15st. 

Zur Losung der Aufgabe weist eine Magnetkernvor- 
richtung nach vorliegender Erfindung auf : 
einen aus einer magnetischen Legierung vom Fe-Ni- 
Typ gebildeten Kern; 

eine NiO und FeO enthaltende Basisoxidschicht, die auf 
dem Kern ausgebildet ist; 
eine Fe304 enthaltende Zwischenoxidschicht; und 
eine Fe203 enthaltende Oberfiachenoxidschicht 

Weiterhin ist ein Verfahren zur Herstellung einer Ma- 
gnetkernvorrichtung nach vorliegender Erfindung da- 
durch gekennzeichnet, daB ein aus einer magnetischen 
Legierung vom Fe-Ni-Typ gebildeter Kern bei 570®C 
oder einer hdheren Temperatur in Sauerstoffgas, der 
(naturlichen) Atmosphare oder Dampf w^rmebehandelt 
wird, so daB auf dem Kern eine NiO und FeO enthalten- 
de Basisoxidschicht ausgebildet wird, eine FC3O4 enthal- 
tende Zwischenoxidschicht auf der Basisoxidschicht 
ausgebildet wird, und eine Fe203 enthaltende Oberf1£l- 
chenoxidschicht auf der Zwischenoxidschicht ausgebil- 
det wird. 

ErfindungsgemslB wird eine Oxidbeschichtung auf 
dem Kern in der in Fig. 1 gezeigten Struktur ausgebil- 
det. indem man den Kern bei 570** oder darOber wSrme- 
behandelt und allm^hlich abkuhlt Die so gebildete 
Oxidbeschichtung besitzt eine verbesserte Abriebf estig- 
keit. Ebenso besitzt sie gilnstige Hafteigenschaften, da 
sie keiner hohen Spannung beziehungsweise Belastung 
ausgesetzt ist. 

Weitere Ziele. Merkmale und Vorteile vorliegender 
Erfindung werden aus nachfolgender Beschreibung be- 
vorzugter AusfOhrungsformen unter Bezugnahme auf 
die Zeichnungen offenbart 

In den Zeichnungen zeigt 

Fig. 1 eine Schnittansicht einer Magnetkernvorrich- 
tung gemaB einer erfindungsgerndBen AusfUhrungs- 
form, die bei 570** C oder darQber behandelt wurde; 

Fig. 2 die Bestandteile einer Permalloy vom Fe-Ni- 



Typ und ihrer Oxidbeschichtung nach dem Stand der 
Technik und ihre Gew.-%; 

Fig. 3 die Beziehung zwischen dem Abnebverlust von 
Permalloykemen vom Fe-Ni-Typ und den Temperatu- 

5 ren, bei denen die Permalloy kerne oxidiert wurden; 
Fig. 4 eine Schnittansicht einer Magnetkernvorrich- 
tung nach dem Stand der Technik, die als Kernmaterial 
eine magnetische Legierung vom Fe-Ni-Typ verwendet; 
Fig. 5 Schichten im Fe-O-System; 

10 Fig. 6 die mittleren thermischen Expansionskoeffi- 
zienten von Metallen. Permalloy und darauf haupts&ch- 
lich gebildeten Oxiden. 

Im folgenden werden bevorzugte AusfOhrungsfor- 
men der voriiegenden Erfindung beschrieben. 

15 Fig. 1 zeigt einen aus einer magnetischen Legierung 
vom Fe-Ni-Typ gebildeten Kern 1; eine aus NiO und 
FeO zusammengesetzte Basisoxidschicht 2; eine aus 
Fe304 (Magnetit-Schicht) zusammengesetzte Zwi- 
schenoxidschicht 3; und eine aus Fe203 (a-Hamatit- 

20 Schicht) zusammengesetzte Oberflachenoxid-Schicht 4. 
Die drei Oxidschichten werden ausgebildet durch War- 
mebehandlung des Kerns I in Sauerstoffgas, der Atmo- 
sphare oder Dampf bei 570^C oder einer haheren Tem- 
peratur. Die Temperatur zur Ausbildung einer Oxidbe- 

25 schichtung muB 570''C oder hdher sein, um die Bildung 
von FeO (WUstit-Schicht) und die Bildung einer im we- 
sentiichen dicken« dichten und harten Beschichtung si- 
cherzustellen. Wenn die Bildung einer Oxidbeschich- 
tung bei einer Temperatur unterhalb 570*' C durchge- 

30 fuhrt wird. ist es wahrscheinlich. daB die Oxidbeschich- 
tung eine Struktur haben wird wie in Fig. 4 gezeigL 

Fig. 4 zeigt einen aus einer magnetischen Legierung 
vom Fe-Ni-Typ gebildeten Kern 5; eine aus NiO zusam- 
mengesetzte Basisoxidschicht 6; eine aus Fe304 (Ma- 

35 gnetit-Schicht) gebildete Zwischenoxidschicht 7; und ei- 
ne aus Fe203 (H^matit-Schicht) zusammengesetzte 
Oberfldchenoxidschicht 8. Die drei Oxidschichten wer- 
den gebildet durch Warmebehandeln des Kerns 5 in 
Sauerstoffgas, der Atmosphere oder in Dampf bei einer 

40 Temperatur unterhalb 570*" C. 

Bei einer Temperatur von 570'C oder daruber wird 
die aus einer NiO-Schicht und einer FeO-Schicht zu- 
sammengesetzte Basisoxidschicht 2 auf der Oberfl^che 
des Kerns 1 aus Permalloy ausgebildet. Auf der Basis- 

45 oxidschicht 2 werden die Zwischenoxidschicht 3 aus ei- 
ner Fe304-Schicht und die Oberflachenoxidschicht 4 aus 
einer Fe203-Schicht ausgebildet. Die ausgebildete Oxid- 
beschichtung wird im wesentlichen dick, dicht und hart 
Fig. 5 zeigt, daB FeO (WOstit-Schicht) im FeO-System 

50 bei einer Temperatur von 570'' C oder daraber gebildet 
wird. 

Um die Anhaftung der Oxidbeschichtung zu erhdhen. 
miissen innere Spannung und thermische Spannung aus- 
geschlossen werden. Wenn die Oxidations- Behandlung 

55 bei einer Temperatur unterhalb 570** C durchgefflhrt 
wird. wird kein FeO gebildet, und daher besitzt die 
Oxidbeschichtung gQnstige Hafteigenschaften. Wenn 
jedoch andererseits die Oxidationsbehandlung bei einer 
Temperatur von 570° C oder daruber durchgefuhrt wird, 

60 so daB FeO gebildet wird. mufl die Kemoberflache vor 
der Oxidationsbehandlung vorbehandelt werden, um in- 
nere Spannungen auszuschlieBen. die wUhrend der Oxi- 
dationsbehandlung verursacht werden kdnnen. Eine sol- 
che Vorbehandiung kann z. B. eine Ultraschallreinigung 

65 der Kernoberfl&che und ein Warmebehandeln in H2 
sein. 

Entscheidender fOr das AusschlieBen thermischer 
Spannung ist. daB die Magnetkernvorrichtung nach der 
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WSrmebehandlung bei einer vorbestimmten Tempera- 
tur ntcht unter SJO^C allm^hlich, nicht rasch abgekiihit 
werden mufl. FUr das AbkOhien der Magnetkemvor- 
richtung von der vorbestimmten Temperatur nicht un- 
ter 570' C auf \QO'*C mQssen 20 min, oder mehr vorgese- 5 
hen werden, um eine Anhaftung zu erreichen. die so 
groQ ist wie die der Oxidbeschichtung, die bei unter 
570* C gebildet wird und daher kein FeO aufweist 

Wie oben beschrieben, wird die Basisoxidschicht 2 aus 
einer NiO- und einer FeO*Schicht ausgebtldet durch 10 
W^rmebehandeln des Kerns 1 bei 570*^0 oder darOber. 
Da die Oxidation von Ni nicht stark von der Menge an 
vorhandenem Sauerstoff abhilngt, und da sich Ni-Oxid 
leicht mit metaltischen lonen mischt, ist es wahrschein- 
lich, daB sich die Basisoxid-Schicht aus einer FeO- ts 
Schicht und einer NiO-Schicht bei 570''C oder daruber 
bildet Diese Basisoxidschicht 2 ermdglicht die Bildung 
einer dichten und harten Oxidbeschichtung mit hoher 
Abriebfestigkeit Obwohl ein groBer Unterschied zwi- 
schen den thermischen Expansionskoeffizienten der 20 
Schicht aus NiO und FeO und des Kerns 1 wahrschein- 
lich eine relativ groQe innere Spannung bewirkt und 
daher an sich ein Abblzittern der Beschichtung begun- 
stigt. erhdht das allmahliche Abkiihlen nach der Oxtda- 
tionsbehandlung die Anhaftung der Beschichtung an 25 
den Kern 1. So wird eine stabile Oxidbeschichtung er- 
halten. 

Fig. 3 zetgt die Beziehung zwischen dem Abriebver- 

lust von Kemen und den Oxidationstemperaturen. bei 
denen die Kerne aus Permalloy oxidiert werden, um 30 
darauf eine Oxidbeschichtung auszubilden. Wie in der 
Zeichnung gezeigt verringert sich der Abriebverlust 
der Kerne in einem Temperaturbereich nicht unter 
570'^C 

GemslB vorliegender Erfindung besteht eine Steige- 35 
rung der Abriebfestigkeit und der Anhaftung der Oxid- 
beschichtung, welche bei ublichen aus magnetischen Le- 
gierungen vom Fe-Ni-Typ gebildeten Kernen beide 
nicht gOnstig stnd Eine erfindungsgemSlBe Magnetkern- 
vorrichtung ist geeignet fUr einen Magnetkopfkern, der 40 
anwendbar ist ffir ein magnetisches Aufzeichnugnsme- 
dium hoher Koerzitivkraft 

PatentansprQche 

45 

1. Magnetkernvorrichtung, aufweisend: 

- einen aus einer magnetischen Legierung 
vom Fe-Ni-Typ gebildeten Kern(t), 

- eine auf dem Kern (1) ausgebildete NiO und 
FeO enthaltende Basisoxidschicht (2). 50 

- eine Fe304 enthaltende Zwischenoxid- 
schicht(3),und 

- eine Fe203 enthaltende OberflSlchenoxid- 
schicht(4). 

2. Verfahren zur Herstellung einer Magnetkemvor- 55 
richtung, dadurch gekennzeichnet, 

daB ein aus einer magnetischen Legierung vom Fe- 
Ni-Typ gebildeter Kern (1) dergestalt bei einer 
Temperatur von 570** C oder daruber in Sauerstoff- 
gas, der Atmosphare oder in Dampf warmebehan- eo 
delt wird. 

daB auf dem Kern (1) eine NiO und FeO enthalten- 
de Basisoxidschicht (2) ausgebildet wird, auf der 
Basisoxidschicht (2) eine Fe304 enthaltende Zwi- 
schenoxidschicht (3) ausgebildet wird, und auf der $5 
Zwischenoxidschicht (3) eine Fe203 enthaltende 
Oberfl&chenoxidschicht (4) ausgebildet wird. 
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